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Form PCT/IPEA/409 (cover sheet) (January 1994) 


INTERNATIONAL PRELIMINARY 
EXAMINATION REPORT 


International application No. PCT/FIOO/00045 


I. Basis of the report 

1 . With regard to the elements of the international application (Replacement sheets which have been furnished to 
the receiving Office in response to an invitation under Article 14 are referred to in this report as "originally filed" 
and are not annexed to this report since they do not contain amendments (Rules 70. 16 and 70. 1 7)): 
Description, pages: 

2,3,6,8-10,12, as originally filed 

13 

1 ,4,5,7,1 1 with telefax of 1 5/02/2001 

Claims, No.: 

1 -1 7 with telefax of 1 5/02/2001 

Drawings, sheets: 

1/9-9/9 as originally filed 

2. With regard to the language, all the elements marked above were available or furnished to this Authority in the 
language in which the international application was filed, unless otherwise indicated under this item. 

These elements were available or furnished to this Authority in the following language: , which is: 

□ the language of a translation furnished for the purposes of the international search (under Rule 23.1 (b)). 

□ the language of publication of the international application (under Rule 48.3(b)). 

□ the language of a translation furnished for the purposes of international preliminary examination (under Rule 
55.2 and/or 55.3). 

3. With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the international application, the 
international preliminary examination was carried out on the basis of the sequence listing: 

□ contained in the international application in written form. 

□ filed together with the international application in computer readable form. 

□ furnished subsequently to this Authority in written form. 

□ furnished subsequently to this Authority in computer readable form. 

□ The statement that the subsequently furnished written sequence listing does not go beyond the disclosure in 
the international application as filed has been furnished. 

□ The statement that the information recorded in computer readable form is identical to the written sequence 
listing has been furnished. 

4. The amendments have resulted in the cancellation of: 
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□ the description, pages: 

□ the claims, Nos.: 

□ the drawings, sheets: 

5. □ This report has been established as If (some of) the amendments had not been made, since they have been 
considered to go beyond the disclosure as filed (Rule 70.2(c)): 

(Any replacement sheet containing such amendments must be referred to under item 1 and annexed to this 
report.) 


6. Additional observations, if necessary: 


V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or Industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 

1. Statement 


Novelty (N) 

Yes: 

Claims 

2,3,6-11,13-15 


No: 

Claims 

1,4,5,12,16,17 

Inventive step (IS) 

Yes: 

Claims 

8-11,13-15 


No: 

Claims 

1,2,4,5,12,16,17 & some embodiments of 3,6,7 

Industrial applicability (lA) 

Yes: 

Claims 

1-17 


No: 

Claims 



2. Citations and explanations 
see separate sheet 


VII. Certain defects In the International application 

The following defects in the form or contents of the international application have been noted: 
see separate sheet 


VIII. Certain observations on the International application 

The following observations on the clarity of the claims, description, and drawings or on the question whether the 
claims are fully supported by the description, are made: 
see separate sheet 
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Re Item V 

Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or 
industrial applicability; citations and explanations supporting such statement 

1 Reference is nnade to the following document: 

D1: WO-A-9412720. 

2 The nnethod proposed in claim 1 of the present application cannot be considered as 
being novel (Article 33(2) PCX) for the following reason, D1 discloses a method 
according to the preamble of claim 1 of the present application, characterized in that 
[refers to D1, Figure 1], 

(a) a portion LI [6D] is separated at a point before the process stage subsequent 
to the delignification stage (1 0) [7] and the washer (12) [8] from the wash/liquid 
filtrate to be recycled countercurrently (in D1, Fig. 1, separation occurs at 
washing stage [6]); 

(b) The portion LI [6D] of the filtrate is treated in a separation device (114, 214, 
314, 414, 514) [11] in order to produce two fractions CC and CD [4A] and 
[stream between [11] and [12]] having different physical properties; 

(c) The fraction CC [4A] having the lower physical property is returned either 
substantially to the same point in the process from which the portion LI [6D] of 
the filtrate was extracted at stage (a) (cf. [4]), or to some other process stage; 

(d) the fraction CD [no number: between [11] and [12]] having a higher physical 
property is directed either to the flow passing to the recovery CR [12], the 
digestion plant or as such to a point of the process in which the dry solids, COD 
and/or alkali content of the liquid phase is at least as high as that of the fraction 
CD. 

Consequently, the subject matter of claim 1 of the present application cannot 
be considered as being novel in the sense of Article 33(2) PCT. 

3 Dependent claims 4, 5, 12, 16 and 17 do not contain any features which, in 
combination with the features of any claim to which they refer, meet the requirements 
of the PCT in respect of novelty, in view of D1 (in particular, Figure 1 , and p. 4, 1. 1 
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to p. 6, I. 17). 

4 In order to assess inventive step of the claims considered as novel (viz., 2, 3, 6-1 1 , 
and 13-15; cf. point V.2&3, above) their respective subject matter will be analysed in 
terms of the problem-solution approach. On the examiner's opinion, three main 
problems (P) to be solved by the present invention can be defined from the content 
of the disclosure of the present application: 

PI : excessive consumption of chemicals in unnecessary reactions (cf. p. 5, §2, I. 30 
in particular); 

P2: pulp strength drop subsequent to an oxigen delignification stage (cf. p. 1 , I. 30; 

p. 7, §1, and Figure 8); 
P3: decrease of the selectivity during delignification and bleaching (cf. p. 7, §2). 

The cause of these three problems are ascribed by the applicant to a 
combination of excess of any of dry-solid content (cf. p. 6, §4), COD (cf. p. 7, §2), 
and alkali (cf, p. 8, §2) in the wash liquid prior to delignification or bleaching. The 
solution is thus to supply 'clean' liquid, CO, to the wash stage preceding said oxygen 
delignification stage. According to the proposed invention, CC results of a separation 
process undergone by the fraction LI, the latter being separated from the main 
countercurrent wash liquid stream at some point between CR and the delignification 
plant (cf. claim 1 (a) and (b)). 

C2: (embodiment depicted in Figure 4): separator 314 appears to belong to the 
actual chemical recovery stage itself, since it is located upstream (compared to 
pulp flow) of the digester (2). It is therefore not inventive. 

C3 retuming CC to the flow BSF does not seem to solve any of the problems PI -P3 
defined above, since it would not significantly affect the amount of solid particles 
and COD in the liquid entering the oxygene delignification plant. 

Returning CC to the brown stock washer (8) appears to be inventive, but 
it is not clear whether returning CC to the washing stage (12) would have a 
significant effect in the oxygene delignification stage. Finally it is doubtful that 
returning CC to the wash stage (16) (cf. Figure 5) has any effect on the 
oxygene delignification stage. 
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The non inventive embodiments should be deleted from claim 3, and the 
description should be adapted thereto. 

C6 (embodiment of Figure 4, CC's dashed lines) returning CC to the washer (8) is 
believed it might solve the problems P1-P3, but it is not clear that such is the 
case when CC is returned to the wash (12). 

C7 Using a washer (12) from which at least two filtrates, FC, FD, having different 
physical properties are extracted, as well as a washer (8) to which at least two 
filtrates having different physical properties are introduced appear to be 
inventive because it permits the volume of the fraction LI to be reduced. All the 
other combinations do not seem to involve any inventive step (i.e., wash (16) 
having either two inlets or two filtrates). These embodiments should be deleted 
from claim 7 and the description adapted thereto. 

C8-1 1 They appear to solve the problems PI -PS. 

CIS D1 does not disclose any comparable parameter. Inventive step cannot be 

assessed. 
C14 Not clear (cf. point VIII.2). 
CI 5 Inventive. 

5 The applicant is invited to file amendments by way of replacement pages in the 
manner stipulated by Rule 66.8(a) PCT. In particular, fair copies of the amendments 
should be filed preferably in triplicate. Its attention is drawn on Article S4(b) PCT 
concerning introduction of matter extending beyond the scope of the application as 
filed. In order to facilitate assessment of the compliance of the filed amendments to 
Article 34(b) PCT, the examiner would appreciate if the applicant could indicate the 
amendments and the location of the basis thereof. 

Moreover, the applicant's attention is drawn to the fact that, as a consequence 
of Rule 66.8(a) PCT the examiner is not permitted to carry out any amendments 
under the PCT procedure, however minor these may be. 

Re Item VII 

Certain defects in the international application 
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1 According to the requirements of Rule 1 1 .1 3(1) reference signs not appearing in the 
description shall not appear in the drawings, and vice versa. This requirement is not 
met in view of the reference signs 114 and 214 referring to the separator on p. 7, 
I. 27, and p. 8, I. 28, respectively, and which do not appear in Figures 2 and 3, 
respectively. 

Re Item VIII 

Certain observations on the international application 

1 The repetition in claim 1 of the expression "in order to lower the CCD-level in the 
oxygen delignification (10)" once before listing steps (a)-(d) and a second time at 
stage (c) makes it unclear as to what step is meant to actually lower the COD level: 
step (c) or all four steps (a)-(d)? (Article 6 PCT). 

2 The expression "before the process stage subsequent to the delignification stage 
(10) and the washer (12) of the delignification stage" is not clear for the following 
reasons (Article 6 PCT). 

2.1 Since the pulp flows into one direction and the wash liquid flows counter-currently, 
it is not clear whether "before" is meant with respect to pulp flow direction or washing 
liquid flow direction. In point V supra, it was assumed that it was meant 'before in the 
pulp flow direction'. 

2.2 The expression "before X and Y" is redundant if the order of X and Y is always the 
same. Washing (12) should in any case occur after delignification (10) (following the 
pulp flow direction) and, consequently, in any case after or at "the process stage 
subsequent to the delignification stage (10).' Consequently, "before the washer (12)" 
is equivalent to the expression used in point (a) of claim 1 , and it is clearer and more 
concise, in agreement with Article 6 PCT. 
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Menetelma massan kasittelemiseksi 

Esilla olevan keksinnon kohteena on menetelma massan kasittelemiseksi. Eri- 
tyisen hyvin keksinnon mukainen menetelma soveltuu puunjalostusteollisuuden 

5 kuitususpensioiden pesun tehostamiseen tapauksissa, joissa pesunesteena 
kaytetaan myohemmista pesuvaiheista takaisin kierratettya nestetta. Keksinnon 
eraan edullisen suoritusmuodon mukaan osa jollekin pesurille syotettavasta 
pesunesteesta erotetaan omaksi virtauksekseen, joka jaetaan puhtaampaan ja 
likaisempaan fraktioon. jotka palautetaan takaisin sopiviin kohtiin prosessia. 

10 Toisessa edullisessa suoritusmuodossa haihdutuksesta tulevaa lauhdetta tai 
muuten puhdistettua nestetta syotetSan sellaiseen kohtaan, missa halutaan 
eniten kohottaa massan puhtautta. Puhdistukseen otetaan suodos 
haihduttamon eli kemikaalien talteenoton syotosta, kemikaalien talteenoton 
nestekierroista, keittamdn nestekierroista. pesemon kien-oista, happivaiheen 

15 pesukierroista tai valkaisun pesukien^oista. 

Puunjalostusteollisuudessa on jo useita vuosikymmenia pyritty pienentamsan 
massan valkaisun ja siihen liittyvien pesuvaiheiden vedenkulutusta. Tama on 
johtanut ns. vastavirtapesun kayttoonottoon. Vastavirtapesulla tarkoitetaan ti- 

20 lannetta, jossa puhdas pesuvesi tuodaan massankSsittelyllnjan viimeisen val- 
kaisuvaiheen pesunesteeksi. jolloin kyseisesta pesuvaiheesta saatava suodos 
viedaan edeltavdn pesuvaiheen pesunesteeksi ja nSin menetellddn edelleen. 
Parhaimmillaan on nykyisin mahdollista pSasta siihen. ettS neste klertaa koko 
prosessin lapi ja kulkeutuu keittimen kautta kemikaalien talteenottoon haihdut- 

25 tamolle. Toisin sanoen taman hetken modemeimmilla tehtailla voidaan paasta 
tilanteeseen, jossa pesunestekiertoon el tarvitsisi ottaa puhdasta nestetta ulkoa 
eika pesunestekieiTOSta poistuisi nestetta ennen keittoprosessia. 

Kuitenkin uusimmilla tehtailla on huomattu, etta massan laatu esimerkiksl 
30 massan lujuutena mitattu, pyrkii huononemaan eri kasittelyvaiheissa enemman 
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kuin runsaammin nestetta kuluttavissa tehtaissa. Tama on huomattu 
ensimmaiseksi ns. happivalkaisuvaiheen yhteydessa, kun happivalkaisuvaihe 
seuraa ajskean massan pesua. Tasta on paatelty, etta happivaiheeseen tulee 
seka keittamolta, suodosten kien^atyksen ansiosta happivaiheesta itsestaan 
5 etta myos myohemmista valkaisuvaiheista massasta nestefaasiin liuennutta 
epapuhtautta. Kyseista epapuhtautta voidaan mitata mm. kuiva-aineen, 
natriumin, COD:n tai muiden tunnettujen parametrien pohjalta. 

Ratkaisuksi mm. kyseisiin ongelmiin eli primaarisesti massan lujuuden heik- 
10 kenemiseen ja sekundaarisesti suureen kuiva-ainemaaradn pesunesteessa ja 
sita kautta massan joukossa on kehitetty ratkaisu, jossa vastavirtaan kien'atet- 
tavSstd pesunesteests otetaan osavirtaus, jota kasitellaan kuiva-aineen erot- 
tamiseksi ainakin osittain nesteesta. toisin sanoen nesteen jakamiseksi 
puhtaampaan ja iikaisempaan fraktioon. Mainituista fraktioista likaisempi 
15 palautetaan massan joukkoon sellaiseen prosessin kohtaan, jossa massasus- 
pension nestefaasin kuiva-ainepitoisuus on vahintaan sama kuin syStettSvalia 
fikaisemmalla fraktiolla. Talfainen kohta vol olla jossakin kohtaa prosessia keit- 
timen ja talteenoton valilla. itse keittimessa tai keittamon jalkeen. Vastaavalla 
tavalia puhtaampi fraktio palautetaan sellaiseen kohtaan prosessia, jossa siita 
20 saadaan suurin hydty. Happivaiheeseen menevdn liuenneen epaorgaanisen ja 
orgaanisen materiaalin - epdpuhtauden - mSdraa voidaan pienentdS ottamalla 
tikaista pesusuodosta ulos ja tuomalla puhtaampaa nestetta tilalle tai tuomalla 
lisaa puhtaampaa ennen happivaihetta. 

25 Keksinnon eraan edullisen suoritusmuodon mukaan suurin hyoty saavutetaan 
sydtettaessa puhtaampi jae samaan kohtaan, josta puhdistettava osavirtaus 
otettiin. 

Keksinnen eraan toisen edullisen suorotusmuodon mukaan puhtaampi jae 
30 palautetaan mahdollisimman mydhdiseen pesuvaiheeseen, jolloin sen puhtaus 
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(muuhun pesunesteeseen nahden) vaikuttaa mahdollisimman useaan pesuvai- 
heeseen. 

Keksinnon eraan kolmannen edullisen suoritusmuodon mukaan puhtaampi jae 
5 palautetaan siihen kohtaan prosessia, jossa sen halutaan vaikuttavan tehok- 
kaimmin. 

Keksinnon eraan neljannen suoritusmuodon mukaan jaetaan puhtaampi fraktio 
siten, etta sita johdetaan useampaan kohtaan prosessia. 

10 

Edelleen keksinnon eraan edullisen suoritusmuodon mukaan likalsempi fraktio 
(konsentraatti) palautetaan siihen kohtaan prosessia. jossa nestefaasin kuiva- 
ainepitoisuus (likaisuus) on vahintaan samaa tasoa kuin palautettavalla kon- 
sentraatilla. 

15 

Keksinnon mukaisessa menetelmdssa voidaan kdyttdd mm. yhtS tai useampaa 
yksi- tai useampiportaista haihdutinta, membraanierotinta tai jotakin muuta 
tarkoitukseen sopivaa erottelulaitetta. 

20 Muut keksinndn mukaiselle menetelmdile Ja laitteistolle tunnusmerkilliset seikat 
kdyvat ilmi oheisista patenttivaatimuksista. 

Seuraavassa keksinnOn mukaista menetelmdd selitetddn yksityiskohtaisemmin 
viittaamalla oheisiin kuvioihin. joista 

25 

kuvio 1 esittad erdstd tekniikan tason mukaista ns. kuitulinjaa kemiallisen mas- 
san kdsittelemiseksi, 

kuvio 2 esittdS keksinndn erddn edullisen suoritusmuodon mukaista ratkaisua 
suodoksen/pesunesteen kdsittelemiseksi, 
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kuvio 3 esittaa keksinnon eraan toisen ja kolmannen edullisen suoritusmuodon 
mukaista ratkaisua suodoksen/pesunesteen kasittelemiseksi jatkuvan keittimen 
yhteydessa, 

kuvio 4 esittaa keksinnon seuraavien kuuden edullisen suoritusmuodon mu- 
5 kaista ratkaisua suodoksen/pesunesteen kasittelemiseksi jatkuvan keittimen 
yhteydessa, 

kuvio 5 esittaa keksinnon seuraavien neljan edullisen suoritusmuodon mu- 
kaista ratkaisua suodoksen/pesunesteen kasittelemiseksi erakeittamon yhtey- 
dessS, 

10 kuvio 6 esittaa keksinnon seuraavien kuuden edullisen suoritusmuodon mu- 
kaista ratkaisua suodoksen/pesunesteen kasittelemiseksi erakeittamon yhtey- 
dessa, 

kuvio 7 esittaa massan COD pitoisuuden vaikutusta valkaisukemikaalien kulu- 
tukseen. 

15 kuvio 8 esittad massan COD-pitoisuuden vaikutusta massan viskositeettiale- 
nemaan happivaiheessa, ja 

kuvio 9 esittaa suovan liukoisuutta mustalipean kuiva-ainepitoisuuden funk- 
tiona. 

20 Kuvion 1 mukaisesti koostuu eras tekniikan tason mukainen kuitullnja eli mas- 
san valmistukseen ja valkaisuun kSytettavd linja seuraavista osakokonai- 
suuksista. Enslmmdisend vasemmalla on viitenumerolla esitetty keittSmO 2, 
joka vol koostua yhdesta tai useammasta keittimestd. Mikali kyseessd on ns. 
jatkuva keitto, kuten kuviossa 1, keittimia on yksi ja mikSli kyseessd on ns. 

25 erdkeitto (esitetty kuvioissa 5 ja 6 keksinnon erdiden edullisten suoritusmuoto- 
jen yhteydessd) keittimid on useampia, tavallisesti luokkaa 5-10. KeittdmOd 
seuraa yieensd kummassakin vaihtoehdossa ns. puskusaili6 4. Erdkeitossa 
puskusdilio on vdlttdmdt6n, koska erSkeittdmdn keittimet, kukin vuoroliaan 
puretaan puskusdilid6n, josta seuraavaan prosessiin otetaan jatkuva ja ta- 

30 sainen massavirta. Puskusdilidn 4 jalkeen prosessiin on sijoitettu tavallisimmin 
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lajittamo 6, jossa massasta erotetaan valmiiseen massaan sopimattomat partik- 
kelit. Tosin lajittamo voidaan sijoittaa myos johonkin muuhun kohtaan proses- 
sia, kuten myohemmin kerrotaan. Lajittamoa 6 seuraa ns. ruskean massan 
pesu 8, joka voidaan suorittaa joko DRUMDISPLACER®- pesurilla (esitetty ku- 
5 viossa 1), diffusorilia, painediffusorilla, yhdella tai useammalla imurum- 
pusuotimella. yhdella tai useammalla painesuotimella, puristimella, muilla 
markkinoilla olevilla massan pesuun tarkoitetuilla laitteilla tai jollakin edelld 
mainittujen laitteiden yhdistelmalla. Lajittamo 6 voidaan sijoittaa myos ruskean 
massan pesun jalkeiseksi prosessivaiheeksi joissakin prosesseissa. 

10 

Seuraavana kuvan mukaiseen prosessiin tulee happidelignifiointi 10. joka 
nykyisin yha useammin suoritetaan kuvion 1 esittamalla tavalla kaksiasti- 
areaktorissa eli kaksiportaisena, ja jota seuraa happivaiheen pesu 12. TamSn 
jalkeen prosessissa seuraa vuorotellen erilaisia valkaisuvaiheita ja nditS erot- 
15 tavia pesuvaiheita, kunnes massan vaaleus on riittSvS ajateltuun kSyttdtarkoi- 
tukseen. 

Prosessi toimii siten, etta keittimeen/keittimiin 2 syotetaan puuainesta, useim- 
miten haketta, joka keittokemikaalien vaikutuksesta hajoaa jo keittimessa 2 ai- 

20 nakin osittain kuiduiksi. TSmS hajoaminen perustuu sllhen, ettS keittokemi- 
kaaleilla puusta liuotetaan kultuja tolsissaan klinni pitdvid aineita, pSdastassa 
ligniinid, keittoliuokseen. Kelton loppuvaiheessa kerttimessS suoritetaan kyky- 
isin useimmiten ns.keitinpesu, jossa pyritasn erottamaan keittimesta 2 poistet- 
tavasta massasta siina olevat keittokemlkaaiit ja keitossa nestefaasiin liuenneet 

25 aineet, kuten esimerkiksi edella mainittu ligniini. Tallainen pesu ei suinkaan ole 
iaheskaan taydellinen, vaan massan joukkoon jad viela suuria madrid sekd 
keittokemikaaleja ettd edelld mainittuja aineita. Naitd poistetaan edelleen 
pdaasiassa ruskean massan pesussa 8. Lopputuloksena on, ettd massan 
nestefaasin kuiva-ainepitoisuus vahenee suhteellisen tasaisesti keittimestd 2 

30 aina happivaiheelle 10 saakka. 
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Seuraavassa kasitellaan erasta keksintoon johtanutta ongelmaa eli massan 
laadun heikkenemista happivaiheessa. Koska happivaiheen 10 paaasiallinen 
tarkoitus on massan kappaluvun alentaminen eli paaasiallisesti kuiduissa viela 
5 olevan ligniinin liuottaminen nestefaasiin, kohoaa nestefaasin kuiva- 
ainepitoisuus olennaisesti happivaiheessa 10. Tata nestefaasin kuiva- 
ainepitoisuutta alennetaan happivaihetta seuraavassa pesussa 12 niin, etta 
happivaihetta seuraavassa valkaisuvaiheessa massan mukana ei endd olisi 
paljoakaan ylimaaraisia epapuhtauksia. Kaikki epapuhtaudet, jotka valkaisuun 

10 joutuvat, kuluttavat vaikaisukemikaaleja, jolloin kemikaalitaloudenkin takia on 
edullista erottaa kyseiset aineet ennen valkaisua tehokkaasti. Esimerkiksi, jos 
happivaihetta seuraa valkaisusekvenssissa otsonivaihe, otsoni reagoi kaiken 
tielleen osuvan kuiva-aineen kanssa, siis myos nestefaasissa olevan orgaan- 
isen aineen kanssa. Siten kaikki se otsoni, joka on reagoinut jonkin muun kuin 

15 kuidussa olevan ligniinin kanssa, on kulunut asiaankuulumattomiin reaktioihin 
ja jaanyt siten hyddyntamattd. Sama ilmio pdtee luonnoliisesti myds muiden 
kamikaalien kanssa. Kuviossa 7 havainnollistetaan COD:n vaikutusta kasit- 
telykemikaalin kulutukseen massan eri kappa-arvoiiia. Kuviosta ndhdaSn sel- 
vdsti kemikaaiikulutuksen kasvavan COD:n iisdantyessa riippumatta kappa- 

20 arvosta. KyseisestS syysta valkaisuvaiheiden valiset pesuvaiheet, etenkin en- 
slmmdisen happivaiheen, tai iaajemmin ottaen delignifiointi- tai esivalkaisuvai- 
heen, jSlkeinen pesu, jSrjestetddn hyvin tehokkaiksi, jotta valkaisukemikaalien 
kuluminen ei-tarpeellisissa reaktioissa voitaisiin minlmoida. Atvan vastaavalla 
tavalla kaikkia valkaisuvaiheita seuraa yksi tai useampi pesulaite, jolla valkai- 

25 suvaiheen reaktiotulokset pyritadn pesemaan pois massasta mahdollisimman 
tarkoin ennen seuraavan valkaisukemikaalin sekoittamista massan joukkoon. 

Ensisijaisesti ympdristdnsuojetuillset tekijat, joskin myds joissakin tapauksissa 
kdytettdvissd olevan veden rnddrS, ovat kuitenkin rajoittaneet tehokkaasti pe- 
so suvaiheissa kaytettdvan veden mddrdd. Adrlmmdisend pyrkimyksend pidetddn 


7 


PCT/FlOO/000^5 


sellutehtailla suljettua vesikiertoa. Silla tarkoitetaan tilannetta, jossa tehdas 
kayttaisi vesistdsta ottamansa veden niin tarkoin, etta sita ei paastettaisi 
kaytanndllisesti katsoen ollenkaan takaisin, vaan nestetta kierratettaisiin te- 
htaan sisalla jatkuvasti ja uutta vetta otettaisiin ainoastaan prosessissa haihtu- 
5 van nesteen korvaamiseksi. 

Suljettuun kiertoon paasemiseksi tehtailla on jo lahes poikkeuksetta otettu 
kayttoon ns. vastavirtapesumenetelma. Tama tarkoittaa sita, etta puhdasta pe- 
sunestetta, siis joko tehtaan sisalla kierratettya vetta, vesistdsta otettavaa vetta 

10 tai ndita yhdessa vieddan kuitulinjan viimeista valkaisuvaihetta seuraavan pe- 
suvaiheen pesunesteeksi. Toisin sanoen "puhdas" pesuneste viedSan 
kohteeseen, jossa massassa on vdhiten pestavaa kuiva-ainetta tai kemikaaleja 
jaljella ja jossa puhtausvaatimus on suurin. Tasta pesunestetta kufjetetaan 
vastavirtaan pesurista toiseen kohti keitinta/keittamdd niin, ettS samalla, kun 

15 kussakin pesuvaiheessa massan kuiva-ainepitoisuus alenee, kohoaa vastavir- 
taan kien-atettavan pesunesteen kuiva-ainepitoisuus. 

Erityisen ongelmailiseksi pesunesteen epapuhtauksien mddra on todettM»^j^- 
kin happivaiheen yhteydessa. SyynS tahan on se, etta nykyalkainen happw 

20 vaihe, varsinkin yha useammin kaytettdvS kakslportalnen happivaihe, on niin 
tehokas kuiva-aineen liuottaja kuiduista, etta happivaihetta seuraavalla pe- 
surilla suodokseen joutuu suuria madriS kuiva-ainetta. Kun kyseinen suodos 
viedaan happivaihetta edeltayaile pesuriile pesunesteeksi, joutuu suurin osa 
kyseisessa happivaiheessa liuenneesta kuiva-aineesta takalsin massan jouk- 

25 koon, jolloin happivaiheessa on kuiva-ainetta lasna seka kuiduissa etta kuituja 
ymparoivassa nestefaasissa. Epapuhtauksien maara kasvaa kierrossa kumu- 
latiivisesti, kunnes maara saavuttaa paaasiassa pesureiden tehokkuudesta, 
laimennuskertoimesta Ja irronneen lian maarasta riippuvan tasapainoti- 
lan.Taman on todettu vaikuttavan haitallisesti massan laatuun. Lahinna ky- 

30 seeseen on tultut massan tujuuden selva aleneminen happivaiheessa. Tata 
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ominaisuutta havainnollistetaan kuviolla 8, joka esittaa massan COD- 
pitoisuuden vaikutusta massan viskositeettialenemaan happivaiheessa. 

Tekniikan tasosta tunnetaan, etta ns. COD (Chemical Oxygen Demand)- pi- 
5 toisuus nestefaasissa huonontaa deltgnifiotnnin ja valkaisun selektiivisyytta, 
josta seuraa, etta delignifioivat ja valkaisevat kemikaalit reagoivat paitsi ligni- 
inin myds selluloosan kanssa, mista seuraa massan lujuuden laskua. Edelleen 
tekniikan tasosta tiedetaan, etta nestefaasissa oleva COD on erilaista eri 
puolilta deltgnifiointtvaihetta maaritettyna. On toisaalta vditetty, etta COD:n tyy- 
10 pilla ei olisi merkitysta massan lujuuteen, mutta toisaalta on vaitetty myos pdin- 
vastaista. Eli, etta delignifiointivaiheen lapikaynyt COD olisi muuttunut sel- 
laiseksi, joka suuremmassa madrin vaikuttaa alentavasti selektiivisyyteen, jol- 
loin tallaisen COD:n kierrSttaminen delignifiointivaiheeseen takaisin vastavir- 
tapesun keinoin olisi vSarin. 

15 

ON syy massan laadun herkkenemiseen kuitenkin mika tahansa, siis joko 
COD:n suuri mSSra kiertovesissa. COD:n vasra tyyppi happivaiheessa tai 
yleensSkin nestefaasin jonkin fysikaalisen ominaisuuden; kuiva-aineen, COD:n 
tai alkalisuuden maara, poistaa keksintomme tehokkaasti naita ongelmia. 

20 

Kuviossa 2 esitetadn keksinnon eraan edullisen suoritusmuodon mukainen rat- 
kaisu mm. kyseisen ongelman ratkaisemiseksi. Koska varsinaiseksi ongelman 
aiheuttajaksi on epailty kien^atettdvdn happivaihetta 10 seuraavan pesurin 12 
suodoksen suurta kuiva-aine- tai COD-pitoisuutta, on happivaihetta 10 

25 seuraavalta pesurilta 12 suodosta happivaihetta 10 edeltSvalle pesurille 8 
vievaan llnjaan kytketty erotinlalte 114, jolla otetaan osavirtaus LI kyseisten pe- 
surien 8 ja 12 vaiisesta suodos-Zpesunestevirtauksesta edelleen kasiteltavaksi. 
Lahtokohtana erotinlaitteella 114 on jakaa kasiteltavana oleva suodosvirta LI 
kuiva-aine- tai COD-pitoisuudeltaan matalampaan eli puhtaampaan fraktioon 

30 CC ja kuiva-aine- tai COD-pitoisuudeltaan korkeampaan eli likaisempaan 


PCT/FI00/OO0i5 

jakeeseen CD ja palauttaa puhtaampi jae CC esimerkiksi kuvton 2 esittdmalla 
tavalla happivaihetta 10 edeltavalle pesurille 8 menevan pesunesteen jouk- 
koon. Tailoin kyseisen suodoksen eli happivaihetta 1 0 edeltavan pesurin 8 pe- 
sunesteen kuiva-aine- tai COD-pitoisuutta on mahdollista alentaa merkittavasti 
5 niin, etta myos happivaiheeseen 10 menevan kuiva-aineen tai COD:n m§ara on 
olennaisesti aiempaa pienempi. Suoritettujen kokeiden perusteella massan la- 
atu paranee oleelltsesti epdpuhtauksien tai COD:n pitoisuuden alenemisen 
myota. Erotinlaitteen 114 llkaisempi tai kuiva-aine- tai COD-pitoisuudeltaan 
korkeampi jae CD viedaan vastavirtaan niin kauas, etta kyseisessS kohdassa 
10 nestefaasin kuiva-aine- tai COD-pitoisuus on sama tai korkeampi kuin palau- 
tettavassa likaisemmassa fraktiossa CD. Tallaisia kohtia voivat olla esimerkiksi 
keittimen 2 keitinpesuun ruskean massan pesusta 8 menevS suodos BSF tai 
mustalipeS, sopivat keittimen 2 sisaiset nestekierrot tai ketttimestd 2 kemi- 
kaalien talteenottoori CR menevS mustalipeS. 

15 

Tutkittaessa aslaa edelieen on huomattu, etta samanlainen, joskus jopa 
parempi efekti massan laadun suhteen saadaan, kun jotakin sopivaa suodosta 
tai muuta lipeapitoista nestettd kdsitellaan lahempana keitinta. Tdlldin tulee 
enenevassa mSarin kyseeseen myos nestefaasissa oleva alkali. Lisdkst kier- 

20 rossa on epapuhtautena mm. suopaa. On tunnettua, ettS suovan erottumista 
paikallisesti voidaan tehostaa kohottamalla nesteen kuiva-ainepitoisuutta riit- 
tdvasti. Kuviossa 9 esitetadn COD:n vaikutusta suovan liukoisuuteen. Koska 
COD:n kohottaminen vdhentdS suovan liukoisuutta, suopa erottuu paremmin 
konsentraatin pinnalle, josta se voidaan poistaa tunnetuilla tavoilla. Suovan 

25 poistaminen prosessista parantaa koko prosessin ajettavuutta ja hallittavuutta. 
Siten esilld oleva keksintomme tarjoaa my6s yhtd ratkaisumallisr suovan eri 
prosessivaiheille aiheuttamiin ertlaisiin ongelmlin. 

Kuviossa 3 esitetSdn keksinndn erSSn toisen ja kolmannen edullisen suoritus- 
30 muodon mukaiset ratkaisut. Kuvion ratkaisuissa nestefaasin jotakin fysikaalista 
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ominaisuutta, kuten mm. kuiva-aine- COD- natrium- tai alkalipitoisuutta muut- 
tava erotinlaite eli tassa suoritusmuodossa haihdutin 214 on sijoitettu njskean 
massan pesun 8 yhteyteen. Haihduttimelle 214 otetaan osa LI ruskean massan 
pesurille 8 pesunesteeksi happivalkaisua 10 seuraavalta pesurilta 12 tuievasta 
5 suodoksesta. Kuvion suoritusmuodossa pesuri 12 on ns. fraktioiva pesuri, jolta 
saadaan kaksi suodosjaetta FC ja FD, joista jompaakumpaa kasitellaan 
haihduttimella 214. Suoritetut kokeet ja laskelmat ovat osoittaneet, etta puh- 
dasta fraktiota voidaan taloudellisesti kSyttsa enintSSn 6 m^/adt, tavallisesti 
noin 1 - 5 m^ edullisesti 1 - 3,5 m^. Talloln kustakin virtauksesta haihduttimelle 

10 otettavan nesteen maaraa ei voida suoraan sanoa. koska haihduttimelle 
vietavan suodoksen LI maara on riippuvainen my6s kyseisen suodoksen LI 
kuiva-aine, COD- tai alkalipitoisuudesta. Kyseista osaa LI suodoksesta 
kasitellaan haihduttimella 214 niin, etta saadaan kondensaatti eli lauhde CC ja 
konsentraatti CD. Perusperiaatteena on, kuten selityksessd jo aiemmin mainit- 

15 tiin, etta konsentraatti CD viedSdn vastavirtaan sellaiseen kohtaan prosessia, 
jossa nestefaasin likaisuus, epapuhtauksien mSSrS, kuiva-aine-, COD- tai alka- 
lipitoisuus on sama tai suurempi kuin konsentraatin CD. Vastaavasti konden- 
saatti CC joko palautetaan samaan kohtaan prosessia, josta virtaus haihdut- 
timelle otettiin, tai jonnekin mydhempaSn (kuitususpension virtaussuunnassa) 

20 prosessivaiheeseen pesunesteeksi. 

Kuvion 3 suoritusmuodossa kondensaatti CC haihduttimelta 214 palautetaan 
samaan kohtaan, mistd se otettiinkin eli ruskean massan pesurin 8 sydtt6dn. 
Koska kuvion suoritusmuodossa kyseessd on ns. DRUMDISPLACER®-pesuri. 
25 jossa kaytetaan useampaa eri puhtautta olevaa pesunestetta, palautetaan kon- 
densaatti CC puhtaamman pesunesteen FC sisdSntulolinjaan. Konsentraatti 
CD puolestaan johdetaan keittimeltd talteenottoon CR menevdn mustalipedn 
joukkoon. 
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Kuviossa on katkoviivalla osoitettu kolmantena keksinnon edullisena suoritus- 
muotona myos toinen mahdollrnen kohde haihduttimen 214 kondensaatin CC 
palautukselle. Tama on happivaihetta 10 seuraavan pesurin 12 pesunesteen 
syotto. Ja edelleenkin, koska kuviossa esitetaan pesurin olevan DRUMDIS- 
5 PLACER®-pesuri voidaan kondensaatti CC palauttaa pesurille 12 syotettavan 
puhtaamman pesunesteen joukkoon. 

Kuviossa 4 on esitetty keksinnon eraiden edullisten suoritusmuotojen mukaisia 
ratkaisuja jatkuvan keiton keittimen yhteydessS. Yhteisena seikkana kuvion 4 
10 ratkaisuille on se, etta haihduttimella 314 kdsitellSSn joko keittimelle 2 otskean 
massan pesusta 8 menevaa mustaiipeaa BSF tai keittimesta 2 talteenottoon 
CR menevaa mustalipedd. 

Tofsin sanoen haihduttimelle 314 menevalle lipedlle on kaksi vaihtoehtoa. En- 
15 simmainen on ottaa ruskean massan pesusta 8 keittamolle ns. keitinpesuun 
menevdstd suodoksesta osa LI ja kSsitelia sita haihduttimella 314. Fraktioivan 
DRUMDISPLACER® -pesurin oliessa kyseessS aiskean massan pesurina ku- 
vion suoritusmuodossa tuodaan pesurilta 8 keittimelle 2 likaisempi pesusM!NSlj|7s: 
ja puhtaampi pesusuodos ohjataan puskusdilidn 4 pohjalaimennukseen. SuD- 
20 dosta BSF kdytetSdn keittimelld 2 joko ns. keitinpesuun tai johonkin muuhun 
keittimen nestekiertoon. Toinen vathtoehto on ottaa haihduttimelle 314 osa LI 
keittimesta talteenottoon CR johdettavasta mustalipedstd. Koska on tdysin 
mahdollista, ettd esimerkiksi kuviossa 3 esitettyd ratkaisua kdytetdSn yhdessd 
tamdn suoritusmuodon mukaisen ratkaisun kanssa, on mm. mahdollista, ettS 
25 ainakin osa edellisen kuvion 3 yhteydessd haihduttimelta 214 palautettavasta 
konsentraatista kulkeutuu haihduttimelle 314. 

Mitd tulee vaihtoehtoihin haihduttimen 314 kondensaatin palauttamiseile 
prosessiin, on kuviossa 4 esitetty kuusi vaihtoehtoa. Yhden vaihtoehdon 
30 mukaan kondensaatti palautetaan happivalkaisua 10 seuraavan pesurin 12 
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puhtaimman pesunesteen joukkoon, luonnollisesti vain siina tapauksessa etta 
kondensaatti on puhtaampaa kuin likainen pesuneste. Toisena vaihtoehtona on 
palauttaa kondensaatti otskean massan pesurin 8 puhtaimman pesunesteen 
joukkoon tai loppulaimennukseen, mikali kyseisessa kohteessa kaytetaan 
5 puristinta. Kolmantena vaihtoehtona on palauttaa kondensaatti keittimelle 2 
keitlnpesuun ruskean massan pesusta 8 menevan puhtaimman suodoksen 
joukkoon. Neljantena vaihtoehtona on palauttaa kondensaatti puskusailion 4 
pohjalaimennukseen. Viidentena vaihtoehtona on, etta kondensaatti 
palautetaan siihen kohtaan valkaistmoa BL, missa eniten tarvitaan puhtautta, 
10 Valkaisimolta BL pesusuodokset kien^dtetaan vastavirtapesulla kemikaalien 
talteenottoon. Kuudentena mahdollisuutena on se, etta kondensaattivirta 
jaetaan kahteen tai useampaan osaan ja kukin osa viedadn edellS kuvattuihin 
paikkoihin. 

15 Kuviossa 5 esitetSan Itse asiassa neljS keksinnon seuraavaa edullista suori- 
tusmuotoa erakeittamoprosessin yhteydessa. Kuvion 5 ratkaisussa haihdut- 
timelle 414 meneva neste LI otetaan happivaihetta 10 seuraavalta pesurilta 
(DRUMDISPLACER®) 12 mskean massan pesurille 8 menevasta jommasta- 
kummasta suodos/pesunesteestS FC. Sen, kumpaa suodosta kSytetddn sekd 

20 tdssd etta muissa suoritusmuodoissa, mdSrda, mikd on suodoksen kulloinenkin 
COD- ja kuiva-ainetaso. Useimmiten kuitenkin otetaan COD-pitoisuudeltaan 
ja/tai kuiva-ainepitoisuudeltaan korkeampaa suodosta. Edelleen kuvion 5 mu- 
kaisesti kondensaatti CC palautetaan joko ruskean massan pesurille 8 me- 
nevSn pesunesteen joukkoon. Edullisesti saman pesunesteen FC joukkoon, 

25 josta haihduttimelle 414 meneva neste LI otettiin. Toinen mahdollisuus palaut- 
taa kondensaatti CC on johtaa se pitkSlle happivaiheenkin jdlkeen (kuitusus- 
pension virtaussuunnassa) prosessiin. Kuviossa 5 on esitetty prosessiratkaisu, 
jossa lajittamo 6 on sijoitettu happivaiheen 10 jdlkeen. Tassd tapauksessa on 
katsottu edulliseksi johtaa kondensaatti CC lajittelua 6 seuraavan pesuvaiheen 

30 16 pesunesteen joukkoon. Jdlleen kerran voidaan todeta, ettd kondensaatti CC 
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on edullista palauttaa, jos pesurille menee pesunesteita eri vakevyydessa, 
edullisesti puhtaamman pesunesteen joukkoon. Eli kaytannossS pesurin vi- 
imeiseen pesuvaiheeseen tai -vyOhykkeeseen, Olisi jopa edullista vieda kon- 
densaatti CC erillisena virtauksena pesuvaiheen loppuun tai puristimen loppu- 
5 laimennukseen. 

Kuvion 5 ratkaisussa konsentraatti CD puolestaan palautetaan joko keit- 
timesta/keittamosta 2 kemikaalien talteenottoon CR menevan mustalipean 
joukkoon tai aiskean massan pesurilta 8 keittimen 2 keitinpesuun tai johonkin 
10 muuhun keittimen nestekiertoon menevan suodoksen BSF joukkoon. 

Kuviossa 6 esitetaan keksinnon kuusi seuraavaa edullista suoritusmuotoa 
erakeittamoprosessin yhteydessS. Kuvion ratkaisussa haihduttimelle 514 
otetaan mustalipeaa LI joko ruskean massan pesurilta 8 keittSmdlle menevSsta 

15 virrasta BSF, ruskean massan pesusta 8 kemikaalien talteenottoon CR johta- 
vasta virrasta tai keittSmolta 2 kemikaalien talteenottoon CR johtavasta virra- 
sta. Kondensaatti CC puolestaan johdetaan joko ruskean massan pesurille 8 
tulevan pesunesteen joukkoon, DRUMDISPLACER® pesurin kyseessa ollen 
pesurille 8 tulevan puhtaamman pesunesteen PC joukkoon. tai tassS suoritus- 

20 muodossa jopa happivaihetta 10 ja lajittelua 6 seuraavan pesurin pesunesteen 
joukkoon. Haihduttimen 514 konsentraatti CD puolestaan palautetaan suoraan 
kemikaalien talteenottoon CR johtavan virtauksen joukkoon. 

Vieia eraSna keksinnon mukaisen menetelmSn kayttSkohteena tai vaihtoehtona 
25 tulee kyseeseen kemikaalien talteenotosta keittimelle tulevan valkolipeSn ot- 
taminen erotuskdsittelyyn. Valkolipedstd voidaan aivan edeilS kuvattujen 
esimerkkien tavoin ottaa esimerkiksi haihduttamalla kondensaatti ja konsentra- 
atti, jolloin kondensaatti voidaan viedS aivan samoihin kohteisiin kuin edeild 
esitetyissd suoritusmuodoissakin. Konsentraatti puolestaan viedddn keittimelle 
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pelkastaan vakevampana valkolipeana. Toisin sanoen samaan kohtaan, mihin 
se muutoinkin vietaisiin. 

Kaikista edella esitetyista suoritusmuodoista on huomattava, etta niissa pe- 
5 surina kaytetaan poikkeuksetta DRUMDISPLACER®-pesuria, jolle on omi- 
naista, etta pesurille voidaan seka syottaa useampaa vakevyydeltaan erilaista 
pesunestetta etta ottaa vakevyydeltadn useampaa erilaista suodosta. Lisaksi 
kyseiselle pesurille on ominaista, ettd se voi sisaltSd useita pesuvaiheita, jolloin 
pesuvaiheiden valiset nestekierrot on jarjestetty pesurin sisaisin kytkennoin. 

10 kuten aiheeseen liittyvista useista patenteista ja patenttihakemuksista ilmenee. 
Vastaavat toiminnot on mahdollista ainakin osittain toteuttaa myds vaikkapa 
imurumpusuotimilia tai puristimilla, joka kdytannossd tarkoittaa mm. sitd, ettS 
kytketaSn useita imurumpusuotimia tai puristimia perSkkain. TallSin on mahdol- 
lista ottaa haihdutinkSsittelyyn nestetta myds sarjaan kytkettyjen suotimien/pu- 

15 ristimien valisista suodos/pesunestelinjoista. Toisin sanoen edella esimerkino- 
maisessa selityksessa kuvattu DRUMDISPLACER®-pesuri ei ole keksinnOn 
toteuttamiselle vdlttdmattdmyys, vaan keksintOd voidaan kdyttdd kalkkien 
markkinoilla olevien pesuialtteiden yhteydessd. Siten on mydsktn selvdd, ettS 
keksintdd voidaan soveltaa tilanteistin, joissa pesurille voidaan sydttdd vain 

20 yhta pesunestettd tai pesurilta voidaan ottaa vain yhta suodosta. 

Edelieen on huomattava, ettd, vaikka edeilS keksintO on esitetty delignifiointi- 
tai esivalkaisuvaiheena kdytettdvdn happivaiheen yhteydessd, keksintd voi- 
daan kdyttaa millaisen kdsittelyvaiheen yhteydessd tahansa. Siten keksinto 
25 soveltuu aivan yhta hyvin myds peroksidia ja happea yhdessd tai klooridiok- 
sidia kdyttavien delignifiointivaiheiden yhteyteen, joskin klooridioksidin kayttd 
asettaa omat rajoituksensa konsentraatin palautukselle. 

Vield on syytd mainita, ettd edelld on pddasiassa puhuttu haihduttimesta 
30 erotinlaitteena, vaikka muitakin mahdollisuuksia on kdytdnndssd olemassa. 
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Esimerkiksi tapauksessa, jossa palautettavan puhtaamman fraktion CC ab- 
soluuttinen puhtaus ei ole tarkeaa, on mahdollista kSyttaa membraanierotinta, 
jolla kierratettavasta nesteesta voidaan erottaa suurimolekyylinen kuiva-aines 
ja/tai COD. Talloin puhtaampaan fraktioon CC jaa pienimolekyyiista kuiva- 
5 ainetta ja/tai COD.ta, mutta palautettaessa tama fraktio CC sopivaan kohtaan 
prosessia siita ei ole olennaista haittaa. 

Edelleen on muistettava, etta erotinlaitteesta saatavaa puhtaampaa fraktiota on 
mahdollista jakaa paitsi yhteen kohteeseen, kuten edella olevissa esimerkeissa 

10 on esitetty. myos useampiin kohteisiin. On, esimerkkinS monista erilaisista 
vaihtoehdoista, mahdollista vieda osa puhtaammasta fraktiosta CC happivai- 
heen pesurille ja toinen osa vaikkapa valkaisimon PO vaihetta (PO= hapella 
vahvistettu peroksidivalkaisuvaihe) edeltavalle pesurille. Talloin prosessiin 
tuotu puhtaampi fraktio kulkeutuu aikanaan vastavirtaan aina keittimelle 

15 saakka. Olemme nimittSin kokeissamme todenneet myGs sen, etta eras to- 
imintamalli olisi palauttaa puhtaampi fraktio sellaiseen kohteeseen, josta se 
joutuisi kulkeutumaan vastavirtaan mahdollrsimman monen pesun/pesuvaiheen 
kautta. 

20 
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PATENTTIVAATIMUKSET 

1. Menetelma massan kasittelemiseksi, jossa menetelmassa puuaines 
syotetaan keittimeen (2), ns. ruskea massa puretaan keittimesta mskean mas- 

5 san pesuun (8) seka tarvittaessa kasitellaan pesty massa delignifiointivai- 
heessa (10), jolloin massan kertto- ja mskean massan pesuprosessissa paaa- 
stassa noudatetaan vastavirtapesua, jossa puhdas pesuneste tuodaan pro- 
sessin loppupddhan, jonka suodosta johdetaan kuitususpensiovirtaukseen 
nahden vastavirtaan useampien pesuvaiheiden kautta ainakin osittain keit- 
10 timelle (2) ja sieltd edelleen kemikaalien talteenottoon CR, tunnettu siitd, etta 

a) otetaan jostakin kemikaalien taiteenoton CR ja delignifiointivaiheen (10) 
valuta osa LI vastavirtaan kierratettavasta pesunesteesta/suodoksesta, 

b) kasitellaan mainittua osaa suodoksesta LI erotuslaitteessa (114, 214, 
314, 414, 514) kahden fysikaalisilta ominaisuuksiltaan erilaisen fraktion CC JA 

15 CD muodostamiseksi, 

c) palautetaan fysikaaliselta ominaisuudeltaan matalampi fraktio CC joko 
olennaisesti samaan kohtaan, jossa mainittu osa LI suodoksesta vaiheessa (a) 
otettiin, tai johonkin myohempSan prosessivaiheeseen. 

d) johdetaan fysikaaliselta ominaisuudeltaan korkeampi fraktio CD joko 
20 kemikaalien talteenottoon CR johtavaan virtaukseen, keittamdile tai sellalseen 

kohtaan prosessia, jossa ennestddn olevan nestefaasin kuiva-aine, COD- ja/tai 
alkali pitoisuus on vShintaSn yhta korkea kuin mainitun fraktion CD, 

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmS, tunnettu siita, etta vaiheen 
25 (a) suodos LI otetaan keittamdita (2) kemikaalien talteenottoon CR menevSstd 

virrasta ja vaiheen (d) fraktio CD palautetaan talteenottoon CR menevSn vlr- 
tauksen joukkoon. 

3. Patenttivaatimuksen 2 mukainen menetelma, tunnettu siita, etta vai- 
30 heessa (c) fraktio CC palautetaan joko ruskean massan pesusta (8) keittimelle 
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(2) johdettavan virtauksen BSF joukkoon tai ruskean massan pesurin (8), de- 
lignifiointivaihetta (10) seuraavan pesurin (12) tai lajittamoa (6) seuraavan pe- 
surin (16) pesunesteeksi. 

5 4. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelma, tunnettu siita, etta vaiheen 
(a) suodos LI otetaan delignifiointivaihetta (10) edeltavalle ruskean massan pe- 
surille (8) tulevasta suodosvirrasta. 

5. Patenttivaatimuksen 4 mukainen menetelma. tunnettu siita. etta vaiheen 
10 (c) fraktio palautetaan ruskean massan pesurille (8) menevan pesunesteen 
joukkoon ja vaiheen (d) fraktio johdetaan joko ruskean massan pesurilta keit- 
timeile (2) johtavaan suodoslinjaan BSF tai suoraan kemikaalien talteenottoon 
CR johtavaan virtaukseen. 

15 6. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelma, tunnettu siita, etta vai- 
heessa (a) erotuslaitteelle otetaan suodos LI jostakin keittimen (2) jalkeislsta 
kiertovesista. johdetaan vaiheen (d) fraktio CD keittimen (2) nestekiertoihin tai 
suoraan kemikaalien talteenottoon CR seka palautetaan vaiheen (c) fraktio CC 
ruskean massan pesuun (8) tai delignifiointivaihetta (10) seuraavaan pesuun 

20 (12) pesunesteeksi. 

7. Jonkin edeltavSn patenttivaatimuksen mukainen menetelma. tunnettu 
siita. etta ainakin yksi pesureista (8, 12, 16) on pesuri tai puristin, jolta ainakin 
joko otetaan ainakin kahta fysikaaliselta ominaisuudeltaan erilaista suodosta 

25 (FC, FD) tai jolle tuodaan pesunesteeksi ainakin kahta fysikaaliselta ominai- 
suudeltaan erilaista suodosta. 

8. Patenttivaatimuksen 7 mukainen menetelma. tunnettu siita, etta vaiheen 
(c) fraktio palautetaan mainitun pesurin tai puristimen pesunesteeksi sille tule- 

30 van fysikaalislta ominaisuudeltaan matalamman pesunesteen FC joukkoon. 
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9. Patenttivaatimuksen 7 mukainen menetelma, tunnettu siita, etta vaiheen 
(a) suodos LI otetaan mainitun pesurin tai puristimen ainakin yhdesta suodok- 
sesta FC. 

5 

10. Patenttivaatimuksen 7 mukainen menetelma, tunnettu siita. etta vaiheen 

(a) suodos LI otetaan mainitun pesurin tai puristimen ainakin yhdesta fysikaal- 
iselta ominaisuudeltaan korkeammasta suodoksesta FC. 

10 11. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelma, tunnettu siita, etta mainittu 
erotuslaite (114. 214, 314, 414, 514) on membraanierotin. 

12. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelma, tunnettu siita. etta mainittu 
erotuslaite on haihdutin (114, 214, 314, 414. 514), jolloin kyseinen fysikaal- 

15 iseita ominaisuudeltaan matalampi fraktion on kondensaatti ja fysikaaliselta 
ominaisuudeltaan korkeampi fraktio konsentraatti. 

13. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelma. tunnettu siita. etta vai- 
heessa (c) erotuskasittelysta palautettavan fysikaaliselta ominaisuudeltaan 

20 matalamman fraktion CC maara on enintaan 6, noin 1-5 m^dt. edullisesti 1 - 
3.5 m^/adt. 

14. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelma. tunnettu siita. etta vaiheen 

(b) kasiteltava neste on kemikaalien talteenotosta CR keittamdile (2) tulevaa 
25 valkolipeaa. 

15. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelma. tunnettu siita. etta vai- 
heesta (b) saadusta kuiva-ainepitoisuudeltaan korkeammasta fraktiosta ero- 
tetaan suopaa. 

30 
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16. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelma, tunnettu siita, etta massaa 
kasitellaan edelleen delignlfiointia (10) seuraavissa valkaisuvaiheissa BL siten, 
etta ainakin osa vaiheessa (c) palautettavasta fraktiosta CC johdetaan jonkin 
valkaisuvaiheen pesurille tai puristimelle. 

17. Patenttivaatimuksen 16 mukainen menetelma, tunnettu siita, etta myos 
ainakin osa valkaisussa BL kaytettavista pesunesteista johdetaan vastavirtaan 
aina keittamolle (2) saakka. 
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Abstract 

The present invention relates to a method of treating pulp. The method according 
to the invention is particularly well suited for intensifying the washing of 
fiber suspensions in the wood processing industry in cases where liquid 
recirculated from later washing stages is used as washing liquid. According to a 
preferred embodiment of the invention part of the washing liquid to be fed to a 
washer is separated as a separate flow, which is divided into a cleaner and a 
fouler fraction that are returned to appropriate locations of the process. 
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Treatment_o f recicu rlated filtrates in pulp production. 


The present invention relates to a method for treatment of pulp. The invention is 
particularly well applicable in intensifying the washing of fiber suspensions in the paper 
5 manufacturing industry in applications, which utilize liquid recycled from later washing 
stages of the process as wash liquid. According to a preferred embodiment of the 
invention, a part of the liquid to be fed to a washer is separated to a flow of its own and 
divided into a cleaner and a fouler fraction which are then recycled to appropriate 
locations in the process. According to another preferred embodiment, condensate from 

10 evaporation or liquid cleaned otherwise is fed to a point of the process, which aims at 
increasing the purity of the pulp as much as possible. The liquid obtained for the 
purification is filtrate from the feed of an evaporation plan, i.e. chemical recovery, from 
the liquid circulation of the chemical recovery, from the liquid circulation of the digestion 
plant, from the circulation of the washing plant, from the wash circulation of an oxygen 

15 stage, or from the wash circulation of the bleach plant. 

The tendency in the wood processing industry has for decades been to reduce the water 
consumption of the pulp bleaching process and the related washing states. This has 
resulted in the introduction of the so-called counter-current washing. In coimter-current 

20 washing, clean wash water is introduced into the last bleaching stage of a pulp treatment 
line for use as the wash liquid and filtrate obtained from this washing stage is brought to 
the preceding washing stage for use as the wash liquid, and so on. At its best, the process 
enables the liquid to circulate through the whole process and end up via the digester to the 
chemical recovery in the evaporation plant. In other words, the most modem plants may 

25 have a wash liquid circulation into which no clean liquid need be introduced from outside 
the plant and no liquid is discharged from the washing circulation before the digestion 
process. 

However, it has been discovered in the newest plants that the quality of pulp, for example 
30 in terms of pulp strength, tends to deteriorate in various treatment stages more than in 
mills using more liquid. This has been noticed first in cormection with the so-called 
oxygen bleaching stage when the oxygen bleaching stage follows brown stock washing. 
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Fig. 9 illustrates the solubility of soap as a function of the dry solids content of the black 
liquor. 

As illustrated in Fig. 1, a prior art fiber line, i.e. a line used for producing and bleaching 
pulp, comprises the following components. The first component on the left is a digestion 
plant referred to by the reference number 2 which may comprise one or more digester/s. 
If the process is the so-called continuous digestion as in Fig. 1 there is only one digester, 
and if the process is the so-called batch digestion (illustrated in Fig. 5 and 6 in connection 
with some preferred embodiments of the invention), there are several digesters, usually in 
the order of 5 - 10. The digestion plant is usually followed in both cases by a so-called 
blow tank 4. In a batch digestion process the blow tank is indispensable as the digesters 
of a batch digestion process are discharged one at a time to a blow tank, from which a 
continuous and even pulp flow is taken to the subsequent process. In the process, the 
blow tank 4 is usually followed by a screen planting 6 in which the particles not 
acceptable in the produced pulp are separated from the pulp. The screening plant may be 
located also somewhere else in the process as will be described later. The screening plant 
6 is followed by so-called brown stock washing 8, which may be performed with a 
DRUMDISPLACER® washer (illustrated in Fig. 1), a difftiser, a pressure diffuser, one or 
several suction drum filter/s, one or several pressure filters, presses, other equipment 
available in the market intended for washing pulp or any combination of these. In some 
processes, the screening plant 6 may be arranged to follow the brown stock washing. 

The following stage in the process illustrated in the figure is oxygen delignification 10, 
which today more and more often is performed in a two-vessel reactor, i.e. in two steps, 
as illustrated in the figure, and it is followed by an oxygen stage washing 12. After this 
the process continues in alternating different bleaching stages and washes separating these 
until the pulp is bright adequate for the purpose intended. 

The process works so that wood material, in most cases chips, is introduced into a 
digester/digesters 2 and the chips are at least partly disintegrated by the cooking 
chemicals already in the digester 2 into fibers. This disintegration is based on the 
dissolution of the substances binding the fibers to each other, i.e. mainly lignin, into the 


wo 00/43589 PCT/FIOO/00045 


cooking solution. Today, a so-called digester wash is performed in most cases towards 
the end of the digestion process which aims at separating the cooking chemicals and the 
substances dissolved during the digestion process into the liquid phase, such as the lignin 
mentioned, from the pulp discharged from the digester 2. This kind of a wash is, 
5 however, not even close to complete but large volumes of cooking chemicals and 
substances mentioned above remain in the pulp. These are further removed mainly in the 
brovm stock washing 8. The end result is that the dry-solids content of the pulp decreases 
relatively evenly from the digester 2 to the oxygen stage 10. 

10 A problem, which has given rise to the invention, i. e. deterioration of the pulp quality in 
the oxygen stage, will be discussed in the following. Since the main purpose of the 
oxygen stage 1 0 is to decrease the Kappa number of the pulp, in other words mainly to 
dissolve the lignin still remaining in the fibers into the liquid phase, the dry-solids content 
of the liquid phase increases essentially in the oxygen stage 10. This dry-solids content of 

15 the liquid phase is decreased in the following wash 12 so that there would not be much 
extra impurities in the pulp in the bleaching stage following the oxygen stage. All the 
impurities ending up in the bleaching stage consume bleaching chemicals; thus it is 
profitable also in view of the chemical economy to separate these substances efficiently 
before the bleaching. For example, if the oxygen stage is followed in the process by an 

20 ozone stage, ozone will react with all dry substance it meets, i.e. also with any organic 
substance in the liquid phase. Thus all the ozone, which has reacted with any other 
material than with the lignin in the fibers has been consumed in inappropriate reactions 
and thus has not been made use of Naturally, the same phenomenon applies also to other 
chemicals. Figure 7 illustrates the influence of COD on the consumption of the treatment 

25 chemical at different Kappa numbers of the pulp. The figure clearly indicates an increase 
in the consumption of the chemical when the COD increases, irrespective of the Kappa 
number. For this reason the washing stages between the bleaching stages, particularly the 
wash following the first oxygen stage, or in a broader sense the wash subsequent to the 
delignification or pre-bleaching stage, are arranges very efficient so as to minimize the 

30 consumption of bleaching chemicals in unnecessary reactions. Correspondingly, all 
bleaching stages are followed by one or more washer/s which aim at washing the reaction 
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which depends mainly on the efficiency of the washers, the dilution factor and the amount 
of impurity dissolved. This has been found to have a detrimental influence on the quality 
of the pulp. Primarily this means a distinct decrease of the pulp strength in the oxygen 
stage. This property is illustrated in Fig. 8, which depicts the influence of the COD 
5 content of the pulp on the decrease of viscosity of the pulp in the oxygen stage. 

It is known from the prior art that a COD (Chemical Oxygen Demand) content in the 
liquid phase decreases the selectivity of delignification and bleaching and, as a 
consequence, the delignifying and bleaching chemicals react both with the lignin and the 

10 cellulose which results in a decrease in the pulp strength. It is further known from the 
prior art that the COD in the liquid phase is different determined at different stages of the 
delignification. On one hand, it has been alleged that the type of the COD has no 
significance in view of the pulp strength but on the other hand, also the opposite has been 
argued. In other words, it has been alleged that a COD which has passed through a 

15 delignification stage has changed so that it has a stronger decreasing influence on the 
selectivity whereby recycling this kind of COD back to the delignification stage by 
counter-current washing would be wrong. 

However, irrespective of the reason for the decrease in the pulp strength, i.e. a high COD 
20 content in the circulation waters, a wrong type of the COD in the oxygen stage or in 
general any physical property of the liquid phase, i.e. the amount of dry solids, the COD 
or the alkalinity, the present invention efficiently removes these problems. 

Figure 2 illustrates a preferred embodiment of the invention for solving for example the 
25 problem discussed above. As it has been suspected that the reason for the problem is the 
high dry solids or COD content of the filtrate circulated from the washer 12 following the 
oxygen stage 10, a separator 1 14 has been provided in the line transporting filtrate from 
the washer 12 following the oxygen stage 10 to the washer 8 preceding the oxygen stage 
10, the separator separating a partial liquid flow LI from the filtrate/wash liquid flow 
30 between the washers 8 and 12 for further treatment. The task of the separator 1 14 is to 
divide the filtrate flow LI to be treated into a cleaner fraction CC, i.e. a fraction having a 
lower dry solids or COD content, and into a fouler fraction CD, i.e. a fraction having a 
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Figure 5 illustrates in fact four further preferred embodiments of the invention as applied 
to the batch digestion process. In the embodiment of figure 5, the liquid LI supplied to 
the evaporation plant is obtained from either of the filtrate/wash liquid FC flowing from 
5 the washer (DRUMDISPLACER®) 12 following from the oxygen stage 10 to the brow 
stock washer 8. The feature determining the choice of the filtrate as well in this 
embodiment as in the others is the COD and dry solids content of the filtrate at that point. 
In most cases the filtrate having a higher content of COD and/or dry solids is chosen. 
Further, as illustrated in figure 5, the condensate CC is returned the wash liquid flowing 

10 to the brown stock washer 8. Preferably to the same wash liquid FC from which the 
liquid LI to be supplied to the evaporator 414 is obtained. Another alternative of 
returning the condensate CC is to direct it to a location far in the process, even after the 
oxygen stage in the flow direction of the fiber suspension. Figure 5 illustrates a process 
where the screening plant 6 has been positioned after the oxygen stage 10. In this case it 

15 has been considered advantageous to direct the condensate CC to the wash liquid of the 
washing stage 16 subsequent to the screening plant 6. Again it may be stated that, if wash 
liquids of different concentrations are supplied to the washer, it is advantageous to return 
the condensate CC to the cleaner wash liquid, i.e. in practice to the last wash stage or 
zone of the washer, I would even be advantageous to transport the condensate CC as a 

20 separate flow to the end of the washing stage or to the end dilution of a press. 

In the embodiment of figure 5, the concentrate CD is returned either to the black liquor 
flowing from the digester/digestion plant 2 to the chemical recovery CR, or to the filtrate 
BSF flowing from the brown stock washing 8 to the digestion wash of the digester 2 or to 
25 some other liquid circulation of the digester. 

Figure 6 illustrates six further preferred embodiments of the invention as applied to the 
batch digestion process. In the embodiment of the figure, the black liquor LI supplied to 
the evaporator 514 is obtained either from the flow BSF flowing from the brow stock 
30 washing 8 to the digestion plant, from the flow from the brown stock washing 8 to the 
chemical recovery CR, or from the flow from the digestion plant 2 to the chemical 
recovery CR. The condensate CC in turn is added either to the wash liquid coming to the 
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We claim: 

1 . A method of treating pulp according to which method wood material is 

supplied into a digester (2), the so-called brown stock is discharged from the digester to 
5 brow stock washing (8) and the washed pulp is, if desired, treated in a delignification 
stage (10) whereby the pulp digestion and brown stock washing processes mainly employ 
counter-current washing in which clean wash liquid is brought to the end of the process 
and transferred counter-currently relative to the flow direction of the fiber suspension 
through several washing stages at least partly to the digester (2) and from there further to 
1 0 chemical recovery CR, characterized in that 

a) a portion LI is separated at a point between the chemical recovery CR 
and the delignification stage (10) from the wash liquid/filtrate to be recycled counter- 
currently; 

b) the portion LI of the filtrate is treated in a separation device (114, 214, 
15 314, 414, 514) in order to produce two fractions CC and CD having different physical 

properties; 

c) the fraction CC having the lower physical property is returned either to 
the point from which the portion LI of the filtrate was extracted at stage a), or to a later 
process stage; 

20 d) the fraction CD having a higher physical property is directed either to the 

flow passing to the chemical recovery CR, the digestion plant or as such to a point of the 
process in which the dry-solids, COD and /or alkali content of the liquid phase is at least 
as high as that of the fraction CD. 

25 2. A method as claimed in claim 1, characterized in that the filtrate LI of stage a) is 
obtained from the flow passing from the digestion plant (2) to the chemical recovery CR 
and the fraction CD of stage d) is returned to the flow passing to the chemical recovery 
CR. 

30 3. A method as claimed in claim 2, characterized in that the fraction CC of stage c) is 
retumed either to the flow BSF passing from the brown stock washing (8) to the digester 
(2), or to be used as the wash liquid in the brown stock washer (8), in the washer (12) 
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following the delignification stage (10), or in the washer (16) following the screen plant 
(6). 

4. A method as claimed in claim 1, characterized in that the filtrate LI of stage a) is 
5 obtained from the filtrate flow passing to the brown stock washer (8) preceding the 

delignification stage (10). 

5. A method as claimed in claim 4, characterized in that the fi-action of stage c) is returned 
to the wash liquid flow passing to the brown stock washer (8) and the fraction of stage d) 

10 is retumed either to the flow BSF passing from the brown stock washer (8) to the digester 
(2), or directly to the flow passing to the chemical recovery CR. 

6. A method as claimed in claim 1 , characterized in that at stage a) the filtrate LI to the 
separation device is taken from the circulation waters subsequent to the digester (2), the 

15 fi^action CD of stage d) is passed to the liquid circulations of the digester (2) or directly to 
the chemical recovery CR, and the fi-action CC of stage c) is retumed to be used as the 
wash liquid in the brown stock washing (8) or in the wash (12) subsequent to the 
delignification stage (10). 

20 7. A method as claimed in any of the preceding claims, characterized in that at least one 
of the washers (8, 12, 16) is a washer or a press from which at least either at least two 
filtrates (FC, FD) having different physical properties are extracted or to which at least 
two filtrates having different physical properties are introduced. 

25 8. A method as claimed in claim 7, characterized in that the fraction of stage c) is retumed 
to be used as the wash liquid in the washer or press in question with the wash liquid FC 
introduced thereto and having the lower physical property. 

9. A method as claimed in claim 7, characterized in that the filtrate LI of stage a) is taken 
30 firom at least one filtrate FC of the washer or press in question. 
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10. A method as claimed in claim 7, characterized in that the filtrate LI of stage a) is 
taken from at least one filtrate FC of the washer or press in question having the higher 
physical property. 

5 1 1. A method as claimed in claim 1, characterized in that the separation device (1 14, 214, 
314, 414, 514) is a membrane separator. 

12. A method as claimed in claim 1, characterized in that the separation device is an 
evaporator (114, 214, 314, 414, 514), whereby the fraction having the lower physical 

10 property is condensate and the fraction having the higher physical property is concentrate. 

13. A method as claimed in claim 1, characterized in that the volume of the fraction CC 
having the lower physical property returned at stage c) from the separation treatment is 6 
m^/adt at the most, about 1 - 5 m^/adt, preferably 1-3.5 mVadt. 

15 

14. A method as claimed in claim 1, characterized in that the liquid treated of stage b) to 
be is white liquor flowing from the chemical recovery to the digestion plant (2). 

15. A method as claimed in claim 1, characterized in that soap is separated from the 
20 fraction obtained from stage b) and having the higher dry solids content, 

16. A method as claimed in claim 1, characterized in that pulp is further treated in the 
bleaching stages BL following the delignification so that at least part of the fraction CC to 
be retumed at stage c) is passed to a washer or press of a bleaching stage. 

25 

17. A method as claimed in claim 16, characterized in that also at least a part of the wash 
liquids used in the bleaching BL is passed counter-currently up to the digestion plan (2). 
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